BERICHTIGTE 
FASSUNG* 




PfT WELTORGANISATION FOR GEISTIGES EIGENTUM 

^ ■*■ Internationales Biiro 

INTERNATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTLICHT NACH DEM VERTRAG tJBER DIE 

INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS (PCT) 



(51) Internationale Patentklassifikation 6 : 
B01D 15/00 



A2 



(11) Internationale Veruffentlichungsniimraer: WO 98/47594 



(43) Internationales 

YerofTentlichungsdatum: 



29. Oktober 1998 (29.10.98) 



(21) Internationales Aktenzefehen: PCT/EP98/02283 

(22) Internationales Anrneldedatum: 17. April 1998 (17.04.98) 



(30) Priori tAtsdatem 
197 16 372.6 
197 19 395.1 



18. April 1997 (18.04.97) DE 
7. Mai 1997 (07.05.97) DE 



(71) Anmelder (fiir alle Bestimmungsstaaten ausser USy. CABOT 

CORPORATION [US/US]; 75 State Street, Boston, MA 
02109 (US). 

(72) Erfinder; und 

(75) Erfinder/Anmelder(nw/Br US): SIEVERS. Werner [DE/DE]; 
Inselsbergstrase 9, D-65929 Frankfurt am Main (DE). 
ZIMMERMANN, Andreas [DE/DE]; Im DOrren Kopf 27a, 
D-64347 Driesheim 0E). 

(74) Anwalt: MAI, Peten Luderschmidt. SchQler & Partner. Post- 
fach 3929, D-65029 Wiesbaden (DE). 



(81) Bestimmungsstaaten: CA, CN, JP, KP, KR, MX, NO, US. 
europaisches Patent (AT, BE, CH, CY, DE, DK, ES, Fl, FR. 
GB. GR, IE, IT, LU, MC, NL, PT, SE). 

VeroffenUicht 

Okne internationalen Recherchcnberichs und erneut zu 
verdffentlichen nach Erhalt des Berichts. 



(54) Title: USE OF AEROGELS AS ADSORPTION AGENTS 

(54) Bezeichnung: VERWENDUNG VON AEROGELEN ALS ADSORPTIONSMITTEL 



10 



0.1 



— -- 8«nc» 

— «— 1-Z-Pfcttorattan 



TOUIBC 

roue* 




100 1000 

Konzsniratjon fn rngfltn. 

COfKBOAMIONMatftf 



10000 



(57) Abstract 

According to a first liquid purification method, the liquids to be purified are brought into contact with the aerogels from a liquid 
phase acting as adsorption agents during a time period which is long enough to enable adsorption of impurities contained in the liquids. In 
a second liquid or gas purification method, the gases or liquids to be purified are brought into contact with hydrophobized aerogels acting 
as adsorption agents during a time period which is long enough to enable adsorption of impurities contained in the gases or liquids. 
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Beschreibung 

Verwendung von Aerogelen als Adsorptionsmittel 

Die Erfindung betrifft die Verwendung von Aerogelen als Adsorptionsmittel, 
Verfahren zur Reinigung von ROssigkeiten und Gasen, sowie Verfahren zur 
IsoRerung von organischen Verbindungen aus ROssigkeiten. 

Zur Reinigung von Gasen und Flussigkeiten wie auch zurStofftrennung wird 
eine Vielzahl von Adsorptionsmitteln eingesetzt. die aus einem FtOssigkeits*' 
oder Gasgemisch einzelne Verbindungen oder Gruppen von Verbindungen 
adsorbieren und so eine Abtrennung ermoglichen. In der Regel werden 
heterogene Adsorptionsmittel, insbesondere teste Adsorptionsmittel zur Reini- 
gung von Flussigkeiten und Gasen eingesetzt. Beispiele fOr bekannte Adsorp- 
tionsmittel sind Aktivkohle und polymere Adsorptionsmittel. 

Mit Aktivkohle konnen eine Vielzahl von organischen und anorganischen 
Verbindungen adsorbiert werden. Dabei kann die Hydrophobizitcrt der 
Aktivkohle kaum varuert werden, um beispielsweise eine selektive Adsorption 
aus einem Gemisch von Verbindungen mit unterschiedBcher Hydrophobizitat 
zu ermSglichen. So haben Aktivkohlen, die in der Ablufttechnik eingesetzt 
werden, eine gewisse Wasseraufnahmekapazitat, welche die tur andere zu 
adsorbierende Verbindungen zur Verf ugung stehende AdsorptionskapazitSt 
vermindert. Diese Wasseraufnahmekapazitat kann nicht nur bei 
wasserdampfhaltigen oder wasserdampfgesattigten Abgasen nachteilig sein, 
sondem auch bei wasserdampfregenerierten Aktivkohleanlagen eine 
wichtige Rolle spielen. Bei der Regenerierung der Aktivkohleanlagen mit 
Wasserdampf muB nach dem Dampfen ein zeitintensiverTrocknungsschritt 
eingefOgt werden, in dem die feuchte Aktivkohle, meist mit Umgebungsluft, 
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getrocknet wird. Somit ist die Regenerierung der Aktivkohle zeit- und 
arbeitsaufwendig. Bei der Verwendung von Aktivkohle oder Aktivkoks als 
Adsorptionsmittel bei der Ldsemitteladsorption aus Abgasen, insbesondere in 
Aniagen zur Abluftreinigung, mussen die Adsorber in inerter Atmosphere 
regeneriert werden. Bei der Adsorption und Desorption brennbarer Losemittel 
kann es sonst zur Bildung von "Hot Spots", d.h. Glimmnestern, kommen, die 
den Abbrand der gesamten Adsorptionsanlage verursachen konnen. 
Deshalb wird als Desorptionsmedium neben Wasserdampf meist.Stickstoff 
eingesetzt. Zudem sind oft zusatzliche Sicherheitseinrichtungen erforderlicb, 
wie Vorfichtungen zum gezietten Fluten der Anlage mit I6schwasser im . 
ftrand^atl. Derartige Sicherheitsvorkehrungen sind sfehrkostspielig. Fur i v v , : 
bestimmte Adsorptionsaufgaben kann Aktivkohle nicht eingesetzt werden. So 
konnen Aktivkohlen in der Feinreinigung von pharmazeutisehen Wirkstoffen 
und Produkten nicht verwendet werden, da Aktivkohlen nicht unerhebliche 
Aschebestandteile enthalten, die nur teilweise durch kostenintensive 
Verfahren, wie einen SaureaufschluB. reduziert werden konnen. 

Bei der Aufarbeitung von pharmakologischen Wirkstoffen wird daher bei 
Anwendung von Adsorptionsverfahren als produktschonendem Verfahren mit 
polymeren Adsorptionsmitteln gearbeitet. Polymere Adsorptionsmittel sind in 
der Regel hochvernetzte Coporymerisate, beispielsweise auf Basis von 
Styrol/Divinylbenzol. Diese polymeren Adsorptionsmittel werden in weitem 
Umfang bei der Reinigung von biologisch und chemisch hergestellten 
Arzneiwirkstoffen eingesetzt. Polymere Adsorptionsmittel quellen in 
Abhangigkeit vom verwendeten Losemittel unterschiedlich stark, so daB 
dieser gegebenenfalls erhdhten mechanischen Belastung bei der 
Dimensionierung der entsprechenden Apparate Rechnung getragen werden 
muB. Zudem sind polymere Adsorptionsmittel teuer. Die Hydrophobizitat 
polymerer Adsorptionsmittel ist nur in relativ engen Grenzen einstellbar. 
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Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die Bereitstellung von 
Adsorptionsmitteln, die insbesondere zur Behandlung von Abgasen, wie auch 
zur Reinlgung von pharmazeutischen Wirkstoffen eingesetzt werden konnen 
und die vorstehend aufgefuhrten Nachteile von Aktivkohle und polymeren 
Adsorptionsmitteln vermeiden. 

ErfindungsgemaB wird die Aufgabe durch die Verwendung von Aerogelen 
als Adsorptionsmittel zur Adsorption aus einer FIDssigphase geldst. Weiterhin 
werden erfindungsgemaB hydrophobe und hydrophile Aerogele, 
vorzugsweise hydrophbbierte Aerogele allgemein als Adsorptionsmittel 
eingesetzt ferher werden erfindungsgemaB zur Adsorption aus einer 
Gdsphase Adsorptionsmittel verwendet. die Aerogele enthalten. die nicht als 
Gemisch mit Aktivkohle Oder Aktivtonerde vorliegen. ' 1 " * 

Aerogele, die in der Regel hochporose Materialien aus Silicium- oder 
Metalloxiden mit einer Dichte im Bereich von 70 bis 400 kg/m 3 und einer 
inneren Oberflache von bis zu 1000 m 2 /g sind, werden uberwiegend als 
thermische Isoliermaterialien eingesetzt, da sie sehr geringe 
Warmevertustfaktoren aufweisen. 

Als Adsorptionsmittel sind Aerogele bislang nurin einem 
Gasadsorptionselement beschrieben, in dem sie mit Aktivkohle und/oder 
Aktivtonerde gemeinsam in eine Matrix aus Papieren mit geringer Dichte, die 
hauptsachlich aus anorganischen Fasern bestehen und 
aufeinandergeschichtet bzw. laminiert sind, eingebunden sind. Es werden 
Metallsilikat-Aerogele verwendet, die nicht modifiziert sind, wie Z..B. in der DE- 
A 39 37 863 offenbart. Das Gasadsorptionselement wird uberwiegend zum 
Binden von Luftteuchtigkeit eingesetzt. 

ErfindungsgemaB wurde gefunden, daB sich Aerogele hervorragend als 
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Adsorptionsmittel in Gas- und Flussigphasen einsetzen lassen. 

Geeignete Aerogele sind beispielsweise in DE-A-43 1 6 540, DE-A-43 42 548, DE- 
A-44 22 912, DE-A-44 39 217, WO 96/22942, DE-A-195 250 21 und WO 98/05591 
sowie in der noch nicht offengelegten deutschen Patentanmeldung 
1 96 48 798.6 beschrieben. 

Die nach den zitierten Drucksehriften hergesteHten Aerogele sind hydrophob. 
Durch eine Pyrolyse vorzugsweise bei 300 bis 600°C unter 02-Atmosphare 
lassen sich daraus hydrophile Aerogele herstellen, wie z.B. in der WO 96/26890 
offenbarf. ; , 

Die erfindungsgemaB eingesetzteh Aerogele weisen sehr hohe innere 
Oberflachen von 100 bis 1000, vorzugsweise von 300 bis 700 m 2 /g, bestimmt 
durch BET-Messungen mittels Stickstoffadsorption, auf. Das Porenvolumen 
betragt in der Regel 1 ,5 bis 3,5, vorzugsweise 2 bis 3 cmVg. Ein GroBteil der 
Porenradien liegt dabei im Bereich von 1 bis 150, vorzugsweise im Bereich von 
1 bis 30 und besonders bevorzugt im Bereich von 5 bis 20 Nanometer. Die 
Aerogele weisen dabei im Regelfail durchgangige Poren auf, d.h. alle Poren 
sind vom Partikelrand her zuganglich. Diese Eigenschaft ist bei Aktivkohle 
oder Aktivkoks nur durch einen zusatzlichen Verfahrensschritt, die thermische 
Aktivierung, zu erreichen. 

Die Aerogele konnen in jede fur die Anwendung als Adsorptionsmittel 
geeignete Form gebracht werden. So kann je nach Herstellung das Aerogel 
in Pulverform, als Formteit in beliebiger Form, vorzugsweise in Form von 
Strdngen oder Stdbchen mit Durchmessern von 1 bis 4 mm und Langen von 3 
bis 10 mm, oder als Granulat vorliegen. Die Aerogele konnen auch in Form 
von Tabletten oder Pellets eingesetzt werden. Fur die Adsorption in der 
Flussigphase werden vorzugsweise pulverformige Adsorbentien eingesetzt, da 
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aufgrund in der Regel geringerer Stoffubergqngs- und Diffusionskoeffizienten 
kurze Diffusionswege angestrebt werden. Beim Bnsatz in der Gasphase, etwa 
zur adsorptiven Gastrennung oder Abluftreinigung werden vorzugsweise 
Granulate, Tabletten, Pellets oder Formkorper der Aerogele eingesetzt, da so 
aufgrund eines hohen Luckenanteils Druckverluste gering gehalten werden 
konnen und kaum Staubprobleme, beispielsweise durch Austrag aus einer 
Adsorptionskolonne, auftreten. Die gewunschte Form der Aerogele kann 
direkt im Herstellungsverfahren erreicht werden, so daB auf nachtragliche 
Formgebungsprozesse verzichtet werden kann. Somjt ist die Herstellung 
weniger aufwendig als beispielsweise das Formen yon ; Akiiykohle, die zuerst 
gemahlen und dann in Form gepreBt werden muB. r. i ■:'* 

Die Adsorptionseigenschaften der Aerogele konnen durch enlsprechende 
Oberfldchenmodifikationen, die einen hydrophilen oder hydrophoben 
Charakter der Aerogele bewirken. gezielt eingestellt werden. Bne 
Hydrophobierung erfolgt vorzugsweise durch SilyBerung der Aerogele 
beispielsweise mil Trimethylchlorsilan. Durch Hydrophobierung kann die 
Wasseraufnahmekapazitat der Aerogele sehr stark vermindert werden, so 
daS das Wasser die Oberflachen kaum benetzen kann. Hierdurch wird 
beispielsweise bei der Adsorption von wasserdampfhaltigen Abgasen die 
Adsorptionskapazitat nicht durch Aufnahme von Wasser reduziert. Zudem ist 
bei einer Wasserdampfregenerierung der Aerogele kein zeitintensiver 
Trocknungsschritt erforderFich. 

Bei der Losemitteladsorption, insbesondere in Anlagen zur Abluftreinigung 
kann auf zusatzliche Sicherheitsvorkehrungen. wie sie beispielsweise bei 
Verwendung von Aktivkohle-Adsorptionsmitteln bendtigt werden. verzichtet 
werden, dd die Aerogele eine sehr hohe Temperaturstabilitat aufweisen und 
unbrennbar sind. Somit konnen die Aerogele sehr vorteilhaft in Anlagen zur 
Abluftreinigung verwendet werden, wobei die hohen Anf orderungen der TA 
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Luft (TA = Technische Anleitung zur Reinhaltung der Luft), insbesondere in 
bezug auf Betriebssicherheit und Zuveriassigkeit, eingehaiten werden. Es 
treten quasi keine Ausfallzeiten der Reinigungsaniagen aufgrund technischer 
Storungen auf. 

Neben der Losemitteladsorption in Anlagen zur Abluftreinigung konnen die 
erfindungsgemaBen Aerogele fur alle bekannten Adsorptionsanwendungen 
eingesetzt werden, in denen eine Adsorption aus der Gasphase erfolgen 
muB. Beispiele sind die Trennung von Gasgemischen und die Adsorption von 
Verunreinigungen aus Gasen. Bei den Verunreinigungen kann es sich 
beispielsweise um gasformige Verunreinigungen. vyieStickoxide, 
Schwefeloxide, Kohlenmonoxid, Ammonigk Oder organische Gase handeln. 
Es kann sich auch um verdampfte FiOssigkeiten oder im Gasstrom 
mitgerissene FlOssigkeitstropfchen handeln. Hydrophil moditlzierte Aerogele 
konnen auch zur Trocknung von Gasen, d.h. zur Entfernung von Wasser 
eingesetzt werden. 

1st die Adsorptionskapazitat der erfindungsgemaB eingesetzten Aerogele 
erschQpft, so k6nnen die Aerogele nach bekannten Verfahren regeneriert 
werden. Beispielsweise konnen die adsorbierten Stoffe thermisch entfernt 
werden. Auch eine Entfernung mit Hilfe anderer Gase, wie Wasserdampf ist 
mdglich. Entsprechende Verfahren sind dem Fachmann bekannt. 

Als "Gasphase" wird allgemein ein Stoffgemisch bezeichnet, das auf einem 
Gas oder Gasgemisch basiert. Das Gas oder Gasgemisch kann somit auch 
feste und insbesondere flussige Bestandteile enthalten. 

Die erfindungsgemaBen Aerogele konnen zudem als Adsorptionsmittel zur 
Adsorption aus einer Vielzahl von Flussigphasen verwendet werden. Der 
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Ausdruck Tlussigphase" kann dabei homogepe Losungen, Emulsionen, 
Dispersionen, Flussigkeiten, die Gase gelost enthalten. und Shnliche 
Gemische einschiieBen. Eine Flussigkeit dient dabei als Tragerphase, aus der 
Stoffe von den Aerogelen adsorbiert werden. 

Es konnen somit Gase, Flussigkeiten oder geldste Stoffe oder auch Feststoffe 
aus FlOssigkeiten entfemt werden. Es kann sich dabei um organische oder 
anorganische Stoffe handeln. Insbesondere werden organische Stoffe, wie 
Kohlenwasserstpffe, insbesondere aromatische oder chlorierte 
Kohlenwasserstoffe entfemt. Als Flussigkeiten konnen dabei beliebige 
geeignete Losemittel, wie Wasser oder organische Losemittel eingesetzt 
werden. Vorzugsweise erfolgt die Adsorption aus Wasser oder waBrigen 
L6semitteln. Die adsorbierten Verbindungen konnen dabei nach Trennung 
des Adsorptionsmittels von der Flussigkeit durch geeignete Verfahren, 
beispielsweise durch Erhitzen, Auswaschen oder Suieren freigesetzt werden. 
Die erfindungsgemaBen Aerogele zeigen dabei bei der Adsorption von 
organischen Wasserinhaltsstoffen hochselektive Adsorptionseigenschaften. 
Somit k6nnen sie sehr gut zur Reinigung von Industrieabwassern oder 
Laborabwassern eingesetzt werden. 

Die erfindungsgemaBen Aerogele konnen neben der Reinigung von 
Flussigkeiten auch zur Isolierung von organischen Verbindungen aus 
Flussigkeiten oder FlOssigkeitsgemischen eingesetzt werden. Hierbei ist das Ziel 
die Isolierung und Gewinnung von organischen Verbindungen, die teilweise 
stark verdunnt und neben vielen anderen Bestandteilen in FlOssigkeiten oder 
FlOssigkeitsgemischen vorliegen. Hierbei kann die hochselektive Adsorption an 
Aerogele vorteilhaft eingesetzt werden, um spezielle organische 
Verbindungen aus einer Vielzahl von gegebenenfalls ahnlichen organischen 
Verbindungen in einer Flussigkeit zu isolieren. 
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Bevorzugt werden dabei die organischen Verbindungen aus waBrigen 
Flussigkeiten isoliert. Es handelt sich insbesondere urn Agrochemikalien Oder 
pharmazeutische Wirkstoffe, die aus den bei ihrer Herstellung anfallenden 
Mutterlaugen isoliert werden. Beispiele fur derartige Agrochemikalien sind 
Wirkstoffe mit herbiziden, fungiziden oder insektiziden Bgenschaften. 

Bei der Herstellung von pharmazeutischen Wirkstoffen bilden die Kosten der 
Aufarbeitung oft einen erheblichen Anteil an den Gesamtkosten. Ein 
mikrobiologisch hergestelltes Produkt muB beispielsweise meist in mehreren 
Schritten so produktschonend wie moglich aufgearbeitet werden. Die 
Aufarbeitung beinhaltet dabei die Abtrennung und Reinigung des ; 
pharmazeutischen Wirkstoffs aus der Fermentationslosung. Bei der Herstellung 
der Mehrzahl aller pharmazeutischen Wirkstoffe sind eine oder mehrere 
adsorptive Reinigungsschritte notwendig. 

Beispiele fur pharmazeutische Wirkstoffe sind Antibiotika, die aus den bei ihrer 
Herstellung anfallenden Fermentationslosungen gewonnen werden. 
Insbesondere werden die Aerogele zur Reinigung und Abtrennung des 
Antibiotikums Cephalosporin C (CPC) eingesetzt. 

Durch die hohe Selektivitat der erfindungsgemaBen Aerogele fur die 
pharmazeutischen Wirkstoffe, insbesondere CPC, kann das Aufarbeitungs- 
und Reinigungsverfahren deutlich vereinfacht und beschleunigt werden. 
Die Erfindung betrifft auch die fur die vorstehenden Anwendungen in Frage 
kommenden Reinigungs- und Isolierungsverfahren. 

Ein erfindungsgemaBes Verfahren zur Reinigung von Gasen ist dadurch 
gekennzeichnet. daB die zu reinigenden Gase mit Aerogelen, die nicht als 
Gemisch mit Aktivkohle oder Aktivtonerde vorliegen, als Adsorptionsmittel fur 
einen Zeitraum in Kontakt gebracht werden, der fur eine Adsorption von in 
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den Gasen enthaltenen Verunreinigungen qusreicht. Entsprechende 
Kontaktzeiten sind dem Fachmann bekannt, sie liegen vorzugsweise in einem 
Bereich von 0,001 bis 0,01 Sekunden. 

Ein erfindungsgemaBes Verfahren zur Reinigung von ROssigkeiten ist dadurch 
gekennzeichnet, daB die zu reinigenden Flussigkeiten mit Aerogelen als 
Adsorptionsmittel fur einen Zeitraum in Kontakt gebracht werden, der eine 
Adsorption von in den Flussigkeiten enthaltenen Verunreinigungen ausreicht. 

Ein weiteres Verfahren zur Reinigung von Gasen Oder Flussigkeiten ist dadurch 
gekennzeichnet, da8 die zu reinigenden Gase oder ROssigkeiten mit 
hydrophobierten Aerogelen als Adsorptionsmittel f Or einen Zeitraum in . 
Kontakt gebracht werden. der fur eine Adsorption von in den Gasen oder ; 
Flussigkeiten enthaltenen Verunreinigungen ausreicht. 

Ein erfindungsgemaBes Verfahren zur Isolierung von organischen 
Verbindungen aus Flussigkeiten ist dadurch gekennzeichnet, daB die die 
organischen Verbindungen enthaltenden Flussigkeiten mit Aerogelen als 
Adsorptionsmittel fOr einen Zeitraum in Kontakt gebracht werden, der fur eine 
Adsorption der organischen Verbindungen ausreicht, sodann die Aerogele 
von den Flussigkeiten abgetrennt und anschliefiend die organischen 
Verbindungen von den Aerogelen getrennt werden. Die Trennung kann 
dabei nach den vorstehenden Verfahren erfolgen. Bei der Reinigung von 
Flussigkeiten und der Isolierung von organischen Verbindungen aus 
ROssigkeiten erfolgt die Behandlung mit den Aerogelen in Zeitraumen die 
dem Fachmann bekannt sind, vorzugsweise fur einen Zeitraum von 1 bis 50 
Sekunden. 

Die Abtrennung der gewonnenen organischen Verbindungen von den 
Aerogelen kann dabei wie vorstehend beschrieben durch Elution mit einem 
Losemittel, etwa einem organischem Losemittel oder einer SaWosung, 
erfolgen. 
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Die erfindungsgemaB verwendeten Aerogeie werden vorzugsweise ohne 
weitere Tragerstoffe Oder andere Adsorptionsmittel eingesetzt. Sie konnen 
jedoch auch in Kombination mit anderen Adsorptionsmitteln verwendet 
werden. Bei der Adsorption aus einer Gasphase werden sie auch nicht als 
Gemisch mit Aktivkohle oder Aktivtonerde eingesetzt, sofern es sich um 
nichtmodifizierte Aerogeie handelt. Beispielsweise kann sich aber an eine 
Adsorptionsstufe mit Aerogelen eine Adsorptionsstufe mit Aktivkohle oder . 
Aktivtonerde anschlieBen. Die weiteren Adsorptionsstufen kdnnen dabei zur 
weiteren Aufreinigung der Gase, FlOssigkeiten oder organischen 
. Verbindungen eingesetzt werden. Adsorptionsmittel; die mit den 
erfindungsgemaBen Aerogelen kombiniert werden kdnnen, sind dem 
Fachmdnn bekannt. Die Erfindung wird nachstehend zus5tzlich anhand von 
Beispielen in Verbindung mit der Zeichnung erlautert, die in 

Fig. 1 in einem Diagramm die Beiadung von Aerogel mit 

unterschiedlichen organischen Verbindungen in Abhangigkeit von 
deren Konzentration in Wasser zeigt. 

Beispiel 1 

Adsorption von Wasserinhaltsstoften 

Um die selektive Adsorption von organischen Verbindungen aus Abwassern 
zu zeigen, wurden als Beispiele fur die Gruppen der aromatischen und/oder 
chlorierten Kohlenwasserstoffe Benzol, Phenol, Toluol, 1 ,2-Dichlorethan und p- 
Chlorphenol ausgewahlt. Diese Verbindungen wurden in unterschiedlichen 
Konzentrationen in Wasser bei 25°C mit Aerogel kontaktiert, wobei die 
erzielbare Beiadung des Aerogels gemessen wurde. Dabei wurden die 
Versuche in einem Schuttelkolben ausgefuhrt. Hierzu wurden in dem 
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Schuttelkolben 6 g hydrophobes Aerogel, dgs analog dem Beispiel der DE-A- 
43 42 548 hergestellt wurde (TeilchengroBe 0, 1 mm, spezifische Innere 
Oberflache ca. 500 m 2 /g), mit 0,1 Liter des zu reinigenden waBrigen 
Gemisches in Kontakt gebracht. Uber die Messung der 
Flussigkeitslconzentration vor und nach der Adsorptionszeit, die maximal 2 
Stunden bis zur Einstellung des Gleichgewichts betrug, konnte aus einer 
Massenbilanz die adsorbierte Stoffmenge berechnet werden. Die Ergebnisse 
sind in der Figur I dargestellt. 

Die in der Figur 1 gezeigten Ergebnisse zeigen, daB Aerogele sehr gut zur 
Reinigung von Abwdssern eingesetzt werden. kdnnen. die organische 
Verunreinigungen enthalten. 

Beispiel 2 und Vergleichsbeispiete 

Adsorption eines Antibiotikums 

Als Beispiel fOr die Aufarbeitung eines pharmazeutischen Wirkstoffs aus der bei 
seiner Herstellung anfallenden Fermentationslosung wurde die Adsorption des 
Antibiotikums Cephalosporin C (CPC) untersucht. CPC fdllt bei der Herstellung 
in einer Konzentration von wenigen Gramm pro Liter Fermentationslosung an 
und muB aus dieser L6sung so schonend wie moglich abgetrennt werden. 
Dabei ist zu beachten. daB die waBrige Fermentationslosung neben einer 
erheblichen Anzahl weiterer Aminosauren, Salzen, Zuckern und anderen 
Inhaltsstoffen als Nebenprodukte der Biosynthese Desacetyl-CPC (D-CPC) 
und Desacetoxy-CPC (DO-CPC) enthalt. Fur die Aufreinigung mittels 
Adsorption ist dabei von groBer Bedeutung, daB nur das CPC, nicht aber D- 
CPC und DO-CPC adsorbiert werden. Die erfindungsgem66en Aerogele 
konnen hierfur mit hoher Selektivitat eingesetzt werden, d.h. es wird im 
wesentlichen nur CPC adsorbiert. Fur die Untersuchung wurde das 
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hydrophobe Aerogel aus Beispiel 1 eingesetzt. 

Fur die Untersuchungen wurde eine Fermentationslosung mit einem CPC- 
Gehalt von 10 g/l, D-CPC von 2 g/l und DO-CPC von 0,1 g/l eingesetzt. Es 
wurde insgesamt 1 Liter dieser Fermentationslosung Ober eine 
FestbettschOttung mit 100 g Aerogel gepumpt. Danach wurden die 
adsorbierten Stoffe mit einem Liter Isopropanol ausgewaschen. Die Analyse 
der Mengen an adsorbierten CPC, D-CPC und DO-CPC erfolgte durch eine 
HPLC-Messung. Zu Vergleichszwecken wurden als Adsorptionsmittel die Harze 
X AD 1 6 der Firma Rohm und Haas sowie SP 825 der Firma Mitsubishi 
Chemicals eingesetzt. 

Die Ergebnisse fur die Gleichgewichtsbeladungen des Aerogels in g pro kg 
Aerogel und die Selektivitaten sind in der nachstehenden Tabelle 1 
aufgefuhrt: 



Tabelle 1 

Gleichgewichtsbeladung und Selektivitat 













Adsorbens 


CPC'-/ 


dcpc 


DO-CPC 


Selektivitat 


XAD 16 


50 g/kg 




0.3 Q/kq 


7,9 


SP825 


53 g/kg 


6gA9 


0.4 9/kf?.. 


8.3 


J Aerogel 


23 g/kg 


2gAg 


0,15 


10.7 








g/kg 





Die Selektivitat des Aerogels ist um mehr als 20% besser als bei den 
Vergleichsadsorptionsmitteln. wodurch eine erheblich bessere Reinigung von 
CPC ermoglicht wird. Zudem wurde die Gleichgewichtsbeladung des 
Aerogels bei unterschiedlich CPC-Konzentrationen gemessen. Bei einer CPC- 
Konzentration von 2.5 g/l betrug die Beladung 8 g/kg, bei 5 g/l 16,5 g/kg. bei 
7,5 g/l 20 g/kg und bei 10 g/l 23 g/kg. 
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Patentanspruche 

1 . Verwendung von Aerogelen als Adsorptionsmittel zur Adsorption aus 
einer Flussigphase. . 

2. Verwendung von hydrophoben und hydrophilen Aerogelen als 
Adsorptionsmittel. 

3. Verwendung von Adsorptionsmitteln. die Aerogele enthalten, die nicht 
als Gemisch mit Aktivkohle Oder Aktivtonerde vorliegen, zur Adsorption 
aus einer Gdsphase. 

4. Verfahren zur Reinigung von Flussigkeiten, dadurch gekennzeichnet, 
daB die zu reinigenden Flussigkeiten mit Aerogelen als 
Adsorptionsmittel fur einen Zeitraum in Kontakt gebracht werden, der 
fur eine Adsorption von in den FlOssigkeiten enthaltenen 
Verunreinigungen ausreicht. 

5. Verfahren zur Reinigung von Gasen oder Flussigkeiten, dadurch 
gekennzeichnet, daB die zu reinigenden Gase oder Flussigkeiten mit 
hydrophobierten Aerogelen als Adsorptionsmittel fOr einen Zeitraum in 
Kontakt gebracht werden, der fOr eine Adsorption von in den Gasen 
oder Flussigkeiten enthaltenen Verunreinigungen ausreicht. 

6. Verfahren zur Reinigung von Gasen, dadurch gekennzeichnet, daB die 
zu reinigenden Gase mit Aerogelen, die nicht als Gemisch mit 
Aktivkohle oder Aktivtonerde vorliegen, als Adsorptionsmittel fur einen 
Zeitraum in Kontakt gebracht werden, der fur eine Adsorption von in 
den Gasen enthaltenen Verunreinigungen ausreicht. 
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7. Verfahren zur Isoiierung von organischen Verbindungen aus 
ROssigkeiten, dadurch gekennzeichnet, da8 die die organischen 
Verbindungen enhaltenden ROssigkeiten mit Aerogelen als 
Adsorptionsmitte! fOr einen Zeitraum in Kontakt gebracht werden, der 
fur eine Adsorption der organischen Verbindungen ausreicht, sodanri 
die Aerogele von den ROssigkeiten abgetrennt und anschlieBend die 
organischen Verbindungen von den Aerogelen getrennt werden. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB die 
organischen Verbindungen aus waBrigen Ffussigkeiten.isoliert werden. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet; daB die 
organischen Verbindungen Agrochemikalien oder pharmazeutische 
Wirkstoffe sind. die aus den bei ihrer Herstellung anfallenden 
Mutterlaugen isoliert werden. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daB die 
pharmazeutischen Wirkstoffe Antibiotika sind, die aus 
Fermentationslosungen isoliert werden. 
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